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Glycerin, ktery vznikd jako vedlej$i produkt p¥i nor-
mélnim alkoholovém kva3eni, nezachycuje se na b&Znych
lihovarskych zafizenich a zatim zfistavd v priimyslo-
vyich vypalkdach jako jejich trvala souddst. Vzhledem
k tomu, Ze glycerin ve vypalkdch nabyvd v soufasné
dob& na vyznamu, p¥ezkoudeli jsme pro jeho stanoveni
postup, ktery je zaloZen na zndmé skutecnosti, e ky-
selina iodistd a ieil soli 3i8pi oxvdatnd 12-glykoly, a-
aminokyseliny, a-hydroxyketony, =-hydroxykyseliny, troj-
mocné alkoholy a polyalkoholy, pfitemZ se redukuje na
kyselinu jodi¢nou podle rovnice

CsHs/OH/s + 2 H]Os = 2 HCOH + HCOOH + 2 HJO; +
+ H,0.

V naSem pfipad& jsme pouZili ke stanoveni glycerinu
jodistanu draselnéhe o ni¥3i koncentraci.

K praktickému pouZiti v lihovarech uvadime postup
pfl provddéni vlastni analyzy, ndved k pfipravé roz-
tokli a pFesnost, které se dosdhlo se standardnimi roz
toky.

Vlastni stanoveni

Do odmérné baiiky na 250 ml se nava% 10 g zahui-
ténych vypalkd, pridd se 100 ml destilované vody, do-
konale promichd a doplni po znadku. Z tohoto roztoku
se odpipetuje 50 ml dc odmé&rné baiky na 106 ml,
pfidd se 5 ml 35% neutrilniho octanu olovnatého,
@ po dokonalém promichdni se pfipusti 20-1mgl nasyce-
ného roztoku Stavelanu sodného. Po usazeni sraZeniny
se doplni po znacku destilovanou vodou a zfiltruje
dvojitym kvantitativnim filtrem Schleicher a Schiill
s fernou péaskou. Z filtrdtu sg odpipetuje 10 ml do
cdmérné balikv na 199 ml, pfidd se 2 g hydroxydu
barnatého a ponecha 2 h v chladnu, nadeZ se batika
doplni po znacku 96procentnim (obj.] alkcholem a vloZi

do lednicky na 24 h. Opét se zfiltruje dvejitym kvan-
titativnim, filtrem a 2z filtrdtu se odpipetuje 25 ml
K anaiyze.

Do titragni bafiky na 250 ml, obsahujici 25 ml filtratu,
pfidaji se 2 kapky fenolftaleinu a titruje se 20% ky-
selinou sirovou dc odbarveni. Nato se pfidd 25 mi des
tilované vody a odpafi se pri 40°C asi na 15 ml. Pfe-
bytetnd kyselina sirovd se ztitruje zost 0,1 N uhli-
Citanem sodnym do sleb& riiZového zabarveni a ponechd
se 3C min. v klidu p¥i pokojové teplotd. K odpafenému
roztoku se odméfi 20 ml 0,02 N jodistanu draselného
a po 15 min. klidu se pfidd 25 ml nasyceného roztoku
NaHCO+ a ihned také 12 ml 0,1 N NasAsO; a po dalgich
15 min. klidu se ztitruje 0,62 N roztokem jodu na
gkrobovy indikator do prviniho modréhc zbarveni.

Zaroveill se provede slepy pokus tak, Ze k 20 ml 0,02
N KJO: se pfidda 25 ml nasyceného roztoku NaHCO;
a 12 ml NasAsO; a po 15 smin. klidu se ztitruje 0,02 N
roztokem jodu 3Skrobovy indikdtor do prvniho modrého
zbarveni.

Vypoiet :

Gramovd procenta glycerinu ve vypalkdch se vypo&tou
pcdle vzorce

(a—b) . 9,908 = g%, kde

@ ... spotfeba ml jodu pfi titraci analyzoveného
vzorku,

b ... spotfeba ml jodu pfFi titraci slepého pokusu,

0,908 prepocitavacl faktor p¥i pouZiti 25 ml filtratu.

Obsahuji-li vypalkv vic neZ 7 % glycerinu, je zapo-

tiebi pouZit misto 25 ml filtratu pouze 10 ml, pfi€emz
j2 prepocitavaci faktor 2,27.



Kvasny primysl

110 Z naSich zdvodi ro¢. 6 (1960) - &islo 5
Priprava roztoki . Tabulka 1
0,02 N roztok KJOi Ve 300 ml 0,1 N kyseliny sirové Presnost meiody ke stanoveni glycerinu
se rozpusli za horka 4,6 g KJO: p. a. a doplni do 1900 5
ml destilovanou vodou. Standardn{ palg N Standardni e
roztoky Zjisténé rostoky Zyisténé
0,1 N roztok Nas;AsOs. Na analytickych vahdch se od- glycerinw mmozstyi glycerinu mnoZstvi
vazi presn® 4,9455 g As,0;, ktery se pak rozpusti za % % % %
tepla ve 40 ml 1 N NaOH. Potom se piidd 39 aZ 40 ml
1 N HCl a doplni vodou do 1000 ml. Tentc neutralni 1 0,9888 s 4,0832
roztok je trvanlivy. 2 1,9716 6 5.9333
Skrobovy indikdtor. Pripravi se 1% S8krobovy roztok, : 333823 ' ot
konzervovany 1 mg HgJa/l.
0,02 N roztok jodu. Nejlépe je pfipravit 0,1 N roz- =
tok, ktery se potom zfedi. palkdch, zaloZend na oxydaci glycerinu jodistanem
Nasyceng roztok NaHCO, draselnym. Je uveden postup pifi provadéni vlastni

VSechny odmé&rné roztoky musi mit piesné faktory.
Piesnost metody je uvedena v fab. 1.

K pfiprefvé standardnich roztokd bylo pouZito redesti-
lovaného glycerinu p. a. o vaze 1,26.

Zavér

Byla popsadna metoda na stanoveni glycerinu ve vy-
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IN DER

DURCH KALIUM-JODAT

Es wurde eine Methode zur Glyze-
rinbestimmung in der Schlempe be-
schrieben, welche auf der Oxydation
des Glyzerins durch Kalium-Jodat ge-

griindet ist. Es wird das Verfahren

die Bereitung der Losungen, und die

Genauigkeit aut Standardlosungen an-

der Analyse,

APPLICATION OF POTASSIUM
PERIODATE FOR DETERMINATION
OF GLYCERINE IN DESTILLATION

RESIDUE

The article deals ‘with a new me-
thod which has bzen developed for
determination of glycerine in distil-
lation residue. The method is based
on the oxydation of glycerine by
potassium periodate. The author des-
cribes the preparation and treatment
of samples and specific features of
analysis. The accuracy of the sug-
gested method is indicated on the
results obtained with standard so-
lutions.



